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Verfahren zur Herstellung von gelauterten rotationssymmetrischen Kieselglashohlkorpern 



(57) Das Verfahren ermoglicht neben dem Emsatz des konventionellen Rohstoffes Bergknstall auch d-e Verwendung 
Ion unkonventionellen Materialien. VerfahrensgemaB erfolgt das Einschmelzen des kormgen oder pulverform.gen 
Materials mittels ernes Lichtbogens oder Plasmalichtbogens^ Durch die Steigerung der Le'Stungsdich^^^^^ 
100 W/cm^ und der Zentrifugalbeschleunigung bis 5000 rr^s wird erne Lauterung hoher Qua , tat e^^e.cht^D.e 
Anwendung eines Druckes bis 4 MPa verhindert ein Sieden der Schmelze. Die erfinder.sche Losung ze.chnet s-ch 
durch einen hohen Ausnutzungsgrad der Rohstoffe aus. 
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Patentansp ruche; 



1. Verfahren zur Herstellung von gelauterten rotationssymmetrischen Kieselglashohlkorpern, bei dem der kornige oder 
pulverformige Schmeizrohstoff chargenwetSR in ein geknhltes rotierendes Schmel/gefaft eingebrachtwird, das aus einem 
m it dem heif^en Schmeizrohstoff nicht reagierenden Material besteht, dort unter gieichzei tiger An wen dung vonPlasnna - bzw. 
Lichtbogenheizung und von Zentrifugalkraften von innen nach aufien bis auf eine nur einige Kornlagen dicke Schicht 
geschmolzen und gelautert wird, die Schmetze im rotierenden Ofengefafi erstarrt und der entstandene Honlkorper nach dem 
Abkuhlen aus dem Schmelzgefafi entnommen wird, dadurch gekennzeichnet, dafi das Ausgangsmaterial bzw. die Schmelze 
zur Healisierung der Lauterung mit Leistungsdichten grdf^er als 50W/cm^ auf Temperaturen weit oberhalb des 
Schmclzpunktes aufgeheizt wird und zugleich eine Zentrifugalbeschleunigung groBer als 2 000 m • s""^ erzeugt wird, derart, 
6aQ> in der Schmelze befindliche Blasen zur inneren Oberflache aufsteigen konnen, zur Durchfuhrung des 
Lauterungsprozesses die genannten Werte fur Leistungsdichte und Zentrifugalbeschleunigung fur eine Zeitdauer von 0,1 bis 
1 h nicht unterschrttten werden und zur Verminderung von Materialverlusten durch Verdampfung ein Uberdruck von 0,5 bis 
5 MPa uber der Schmelze erzeugt wird. 

2. Verfahren nach Punkt ^, dadurch gekennzeichnet, dalS zur Herstellung von Hohlkorpern mit groBerer Wandstarke nach dem 
vollstandigen oder teilweisen Niederschmelzen des Schmelzrohstoffes im rotierenden SchmelzgefafS bei laufender oder 
zeitweise abgeschalteter Plasma- bzw. Lichtbogenheizung zusatzlich Schmetzgut in das Schmelzgefafi eingebracht 
(nachchargiert) und anschlieBend niedergeschmolzen und gemeinsam mit der vorangegangenen Charge gelautert wird. 

3. Verfahren nach Punkt 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daS der Nachchargiervorgang mehrfach durchgefuhrt wird. 



Anwendungsgebiet der Erfindung 

Die Erfindung betrifft die Herstellung von hochreinen blasenarmen Hohlkorpern aus Kieselglas und anderen silikatischen 
Stoffen, die unmittelbar oder nach entsprechender Weiterverarbeitung in der optischen und Lichtquellenindustrie sowie in der 
chemischen und Halbleiterindustrie eingesetzt werden. 



Charakteristik der bekannten technischen Losungen 

Bekannt ist, dafS bei der schmelztechnischen Herstellung von Kieselglas und ahnlichen hochschmeizenden nichtmetallischen 
Materialien infolge der hohen Viskositat und des hohen Dampfdruckes im Schmelztemperaturbereich komplizierte, technisch 
unvollkommen beherrschte Vorgange ablaufen. Die hohe Viskositat des geschmolzenen Materials im Qbiichen 
Schmelztemperaturbereich, die diejenige anderer Glaser um mehrere GroEenordnungen ubersteigt, hat zur Folge, daB in der 
Schmelze eingeschlossene Blasen diese nicht oder nur sehr schwer verlassen konnen. Infolge des hohen Dampfdruckes treten 
dabei sehr hohe Verdampfungsraten auf, die zu erhebiichen Materialverlusten fiihren. 

Bel den verschiedenen bekannten Verfahren zur Herstellung und/oder Lauterung von Kieselglas und ahnlichen Materialien wird 
versucht, die durch das kontrare Verhalten von Dampfdruck und Viskositat bedingten Schwierigkeiten auf unterschiedliche 
Weise zu uberwinden, um einen moglichst blasenarmen Werkstoff zu erschmelzen. 

Bekannt ist, daB bei den Vakuumschmelzverfahren durch ein Absaugen derzwischen den Kornern des Schmeizgutes 
befindlichen Gase die Blasenbildung vermindert wird. In der Schmelze verbleibende Blasen werden vergroBert und dadurch 
deren Auftrieb verbessert, wobei Ansatze einer Lauterung erreicht werden. 

Die DE 681 809 und 865644 enthalten Angaben uber die Herstellung von rotationssymmetrischen Hohlkorpern aus 
hochschmeizenden Stoffen, insbesondere Kieselglas, unter Verwendung von Rotationsofen, Ferner zeigt die DE 30 1431 1 ein 
Verfahren zur Herstellung von speziellen Kieselglaserzeugnissen, z, B. Kieseiglastiegeln. Hier soil, wie bei einem Rotations- 
Vakuumschmelzverfahren, die Blasenbildung durch ein au/Sen angelegtes Vakuum verhindert werden und als Heizquelle ein 
Lichtbogen eingesetzt werden. Bei keiner der genannten Losungen wird eine Lauterung im Sinne der Glastechnik erreicht. 
Weiterhin werden mit den WP 89673 und 90417 Losungen eines Verfahrens zur Herstellung von rotationssymmetrischen 
Hohlkorpern aus Stoffen mit glasartigem Erstarrungsverhalten aufgezelgt, bei denen als Wesensmerkmal eine flussige Schicht 
aus geschmolzenen Metallen oder Metalloxiden zwischen der Auskleidung des Rotationsofens und der Schmelze ein 
gleichmafiiges Stromen der Schmelze ermoglichen und die Korrosion der Auskleidung vermindern soli, Als mogiiche 
Energiequelle wird hierbei auch Plasma erwahnt. Diese Verfahren gemaB WP 89 673 und 90417 sind zur Herstellung von 
rotationssymmetrischen Hohlkorpern aus hochreinem gelautertem Kieselglas, die insbesondere einer therm Ischen 
Weiterbearbeitung unterzogen werden, nicht geeignet. Durchgefuhrte Versuche haben ergeben, dafi eine Lauterung von 
Kieselglasschmelzen damit nicht moglich ist und dafS aus der Zwischenschicht des flussigen Metalls lonen in die 
Kieselglasschmeize eind ring en, die die Reinheit in vollig unzulassiger Weise verschlechtern, so da eine Weiterverarbeitung 
unmbglich gemacht und ein Einsatz des Kieselglases in der Lichtquellen- und Halbleiterindustrie ausgeschlossen wird. Weiterhin 
sir^d mit den dargelegten Losungen Temperaturen weit oberhalb des Schmelzpunktes von Kieselglas nicht zu erreichen, weii 
vorher die die flussige Schicht bildenden Metalle stark zu verdampfen beginnen bzw. ihr Siede punkt schon uberschritten wird. 
Bei den bekannten Rotationsschmelzverfahren gelingt es gleichfalls nicht, einen blasenfreien Werkstoff zu erschmelzen, da der 
Blasenauftrieb trctz der begunstigten Wirkung der Zentrifugalkrafte so gertng ist, dafS die Mehrzahl der Blasen wahrend einer 
fibiirhpn ?;rhmpl7da[ier nicht entweichen kann. AuBerdem zeigen die mit diesen Verfahren hergestellten Hohlkdrper starke 
Abweichungen von der Zylinderform, die auf eine ungleichmaf^ige Erwarmung des Schmeizgutes zuruckzufuhren sind. Daraus 
ergibt sich u.a, eine ungunstige Materialausnutzung. 

Nach den Kompressionsverfahren hergestellte Materialien haben den Nachtei!, daG bei einer formandernden thermischen 
Weiterverarbeitung der Durchmesser der Blasen sich wieder vergrofiert und daraus resultierend die Qualitat des Werkstoffes 
sich wiederum verschlechtert. 

Dig BlasenrGduzierung durch Verwendung leicht di^undterender Gase hat die Machtelle, daf^ Dlffusionsvorgange bei den 
ubiichen Temperaturen lange Zeitraume beanspruchen und ein Teii der Gase gelost tm Werkstoff verbleibt und zu einer 
Minderung bestimmter Eigenschaftcn fuhren kann. 
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AuBerdemisteskaummoghch.allseitighomogeneSchmelzlingeherzustellen 

werden Lichtbogen- oder Plasmalichtbogenschmelzverfahren kann gleic.falls kein blasenfreier Werkstoff hcrgestellt 

Bei den bekannten Verfahren zur Herstellung von hochschmelzenden Stoffen, insbesondere Kieselglas. erfolgt eine echtc 
Lauterung des Mater,als n.cht. E,ne Mmderung des ubiicherwe.se hohen Verdampfungsverlustes wird mit den bekannten 
Schmelzverfahren nicht bzw. nur teilweise und zum Nachteil bestimmter Werkstoffeigenschaften erreicht 
Nachte,l,g be, v.elen der bekannten Verfahren ist weiterhm, dafJ nur ganz bestirr^mte, geeignete Schmelzrohstoffe urd enq 
begrenzte Kornspektren emgesetzt werden konnen. Dies erfordert einen sehr hohen Aufwand in der Aufbereitungsphase 

Ziel der Erfindung 

S!^hti',f H ^^^^^.'^^'^S ^^°'=heffektives Herstellungsverfahren fur hochreine blasenarme Kieselglashohlkorpsr. das die 

Srhl L P r 1°"""^"" """''"'"^ uberwindet. sich durch eine gegenuber dem Stand der Technfk verkOrzte 

Schmelzzeit, hohe Produktmtat und hohe Materialausnutzung auszeichnet und mit dem auch solche Schmelzrohstoffe 
verarbeae, werden konnen, die mit den bekannten Losungen und Methoden nur eingeschrankt oder uberhaupt nicht nutzbar 



Darlegung des Wesens der Erfindung 



Lnirhr^^t ^°r",'f konventionellen als auch aus unkonventionellen. mit bekannten Verfahren r,lcht oder nur 

eingeschrankt nutzbaren K,eselglasrohstoffen zu entwickeln. bei dem wahrend der schmelzflussigen Phase eine Lauteruna der 
Schme ze durch Bese,t,gung der beim Einschmelzen des kornigen oder pulverformigen Schmelzgutes enLteLenden B asen 
erre^h w.rd und d.e hergestellten Kieselglashohlkorper eine Reinheit aufweisen,die gleich Oder be^^^^ 
verbTsterttir^" ' 

ErfindungsgemaB wird die Aufgabe dadurch gelost, dali der kristalline oder amorphe, feinkornig aufgemahlene 
K^selglasrohstoff gleichmaRig einem SchmelzgefaB zugefuhrt. mit Lichtbogen- oder Plasmaheizung sehr hoher Leistung bei 
Le,stungsd,chten von 50 b.s 200W/cm^ auf Temperaturen wei, oberhalb des Schmelz- oder Erweichungspunktes a.fgeheizt und 

de^rt d Jh. ; H ""^ ^^'^°den erreichten Werte abgesenkt wird 

derart, dal5 bar gle.chzeitiger Unterstutzung durch hohe Zentrifugalbeschleunigung (groBer als 2000m • s'^) eine echte 

0^^%tr^.Tf ? Z'"" ^'T ""^^ ^'^^'^''^"'^ ^^^^i^^^t und die in der Schmeize eingeschlossenen Blasen zur inneren 
Oberflacheaufste.gen konnen. Durch Anwendung von Drucken zwischen 0,1 und 5MPa im Schmelzraum konnen dabei die 
Verdampfungsverluste klem gehalten bzw. ein Sieden der Schmeize verhindert werden 

ll^rlnatrnXl'hnh^n r'"?^"' ""-".TT^ '""^'^ "^^^^-^^'S^ Kieselglashohlkorper erhalten. Im Zusammenhang mit 
der angewendeten hohen Le.stungwird be, dem erfindungsgemaRen Verfahren die Schmelzzeit gegenuber dor herkommlichen 
2e oeSttp- \ Rotovak-Verfahren) drastisch reduziert und eine urn den Faktor 3 bis 5 erhohte Produktivitat erTeTcht 
• D,e geforderte extreme Remheit der K,eselglashohlk6rper wird dadurch erhalten, dalJ der Kieselglasrohstaff bzw die Schmeize 

2ZlTjf:aZTne%lT^^^^ T.' Schmelzgef.. in BerOhrung kommt, mit dem ke^ne Reaktl^n " 

stattT,ndet, so daB keine Fremdionen in d,e Schmeize einwandern konnen 

Tsr^ll'fl^JT^^" ^"""^ f^'^"' ^'^^t'^'' MaBhaltigkeit der hergestellten Hohlkorper und nur geringe Nachbearbeitung 
(Schleifen),darausresulticrt em sehr hoher Materialausnutzungsgrad m,iy 
DieerfindungsgemaB erreichte Lauterung gestattet, dalS neben dem Einsatz der konventionellen Kieselglasrohstoffe 
(Bergkristall) auch andere S,0.-Trager, z. B. Gangquarze, die mit anderen Verfahren nicht oder nur eingeschrankt verarbeitet 
rsen"de°r Schmelz!^ b" H "^T" ^"^'i- ^^-'-^t vorhandenen Gas-Flussigkeitseinschlusse eine Trubung durch feine 

vlrfaTin ntlT^^^^ konnen. Belm erfindungsgemaRen Verfahren 

verlassen dieses Blasen die Schmeize, so dafJ im Ergebnis ein klares Glas erhalten wird 

Daruber hmaus werden bei dem Verfahren auch solche Kieselglasrohstoffe eingesetzt, deren Schuttdichte deutlich kleiner ist als 
durch L^L Kieselglashohlkorper mit der erforderlichen Wandstarke werden erfindungsgemaa' 

durch eine wciterhin durchfuhrbare Nachchargierung hergestellt. a=.ueiiidii 



Ausfuhrungsbeispie! 



Das Verfahren soil durch nachfolgendes Bctspiel eriautert werden. 

Der in bekannter Wetse aufbereiteta Schmelzrohstoff, wie z. B Bergkristall, kristaliines Quarz, wird in korniger Form in ein 
metallisches Schmetzgefaf^, das fur erne hohe Rotation ausgelegt 1st, keine Auskleidung aufweist, druckdicht abgeschlossen ist 
und AnschiufSmoglichkeiten fur Plasma-ZLichtbogenheizung enthalt, emgebracht. 

Das Einschmelzen des Schmelzgutes erfolgt mit einem PlasnnalichtjDogen vorzugsweise unter Normaldrjck in 
Argonathmosphare mit Leistungsdichten von etwa 20W/cm^. 

Wahrend der EinschnneUphase rotiert das Schmelzgefaf^ mit etner Drehzahl von 1 400U/min, so dafS auf die entstehende 
Schmelze eine Zentrifugalbeschleunigung von 2500m • s'^ und ortlich Temperaturen von 3 000 K einwirken. An den 
Schmelzvorgang, der etwa 0,2 h dauert, schlieflt sich unmittelbar die Lauterungsphase an. Dabei wird durch gesteigerte 
Leistungsdichte bis lOOW/cm^ erne starke Oberhitzung der Schmetze erreicht. 

Um ein Sieden der Schmelze bei diesen Temperaturen sicher zu verhindern, kann wahrend dieser Phase ein Druck von 1-4MPa 
angetegt werden. 

Eine Steigerung der Zentrifugalbeschleunigung von 2500-5 000m • s"^ unterstutzt das Aufsteigen der Blasen nach der inneren 
Schmelzbadoberflache. Die Zeitdauer dieser Lauterphase betragt ca. 0,3 h. 

Nach Beerdigung der Lauterung sind Leistungsdichte und gegebenenfafls Druck im SchmelzgefafS zu reduzieren und der 
Plasmalichtbogen abzuschalten. In der sich anschliefienden Abkuhlphase erstarrt das erschmolzene Kieselglas im SchmelzgefafS 
in Form eines zylindrischen Hohlkbrpers und kann dem SchmetzgefaB entnommen werden. 



